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DETERMINACAO DE TRAGCO DE
COMPOSTO DE ENXOFRE E ENXOFRE
TOTAL EM DESTILADO DE PETROLEO

Método

Cabe a CONTEC - Subcomissdao Autora, a orienta¢cdo quanto a interpretagdo do texto
desta Norma. O Orgdo da PETROBRAS usudrio desta Norma é o responsdvel pela
adog¢do e aplicagdo dos itens da mesma.

C 0 NTEC quuisito Mgndat(’)rio: Prescrig:ﬁo. estabelecida como a mais adequada e que deve ser
utilizada estritamente em conformidade com esta Norma. Uma eventual resolucdo de

Comisséo d.e Normas ndo segui-la ("ndo-conformidade" com esta Norma) deve ter fundamentos técnico-
Técnicas gerenciais e deve ser aprovada e registrada pelo Orgﬁo da PETROBRAS usuario desta

2 < LIS

Norma. E caracterizada pelos verbos: “dever”, “ser”, “exigir”’, “determinar” e outros
verbos de cardter impositivo.

Pratica Recomendada (ndo-mandatdria): Prescricio que pode ser utilizada nas
condicdes previstas por esta Norma, mas que admite (e adverte sobre) a possibilidade
de alternativa (nfo escrita nesta Norma) mais adequada a aplicacdo especifica. A
alternativa adotada deve ser aprovada e registrada pelo Orgdo da PETROBRAS usudrio

desta Norma. E caracterizada pelos verbos: “recomendar”, “poder”, “sugerir” e
“aconselhar” (verbos de cardter ndo-impositivo). E indicada pela expressdo: [Pratica

SC - 20 Recomendadal.

Copias dos registros das "ndo-conformidades" com esta Norma, que possam contribuir
para o aprimoramento da mesma, devem ser enviadas para a CONTEC - Subcomissdo
Autora.

Técnicas Analiticas
de Laboratério

As propostas para revisdo desta Norma devem ser enviadas a CONTEC - Subcomissao
Autora, indicando a sua identificacdo alfanumérica e revisdo, o item a ser revisado, a
proposta de redagdo e a justificativa técnico-econdmica. As propostas sdo apreciadas
durante os trabalhos para alteracdo desta Norma.

“A presente Norma é titularidade exclusiva da PETROLEO BRASILEIRO
S.A. - PETROBRAS, de uso interno na Companhia, e qualquer reproducao
para utilizacdo ou divulgacao externa, sem a prévia e expressa autorizacao
da titular, importa em ato ilicito nos termos da legislacdo pertinente,
através da qual serdao imputadas as responsabilidades cabiveis. A
circulacao externa sera regulada mediante clausula propria de Sigilo e
Confidencialidade, nos termos do direito intelectual e propriedade
industrial.”

__________________________________________________________________________________________________________________________|
Apresentagdo

As normas técnicas PETROBRAS sdo elaboradas por Grupos de Trabalho —
GTs (formados por especialistas da Companhia e das suas Subsididrias), sdo comentadas pelos
Representantes Locais (representantes das Unidades Industriais, Empreendimentos de Engenharia,
Divisoes Técnicas e Subsididrias), sdo aprovadas pelas Subcomissées Autoras — SCs (formadas por
técnicos de uma mesma especialidade, representando os Orgdos da Companhia e as Subsididrias) e
aprovadas pelo Plendrio da CONTEC (formado pelos representantes das Superintendéncias dos
Orgdos da Companhia e das suas Subsididrias, usudrios das normas). Uma norma técnica
PETROBRAS estd sujeita a revisdo em qualquer tempo pela sua Subcomissdo Autora e deve ser
reanalisada a cada 5 (cinco) anos para ser revalidada, revisada ou cancelada. As normas técnicas
PETROBRAS sdo elaboradas em conformidade com a norma PETROBRAS N-1. Para
informagoes completas sobre as normas técnicas PETROBRAS, ver Catdlogo de Normas Técnicas
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DETERM NAQ&O DE TRACO DE COMPOSTO DE ENXOFRE E ENXOFRE TOTAL
EM DESTI LADO DE PETROLEO
(mét odo)
1 OBJETIVO
1.1 Esta Norma prescreve o nmetodo de determ nacdo de conpostos de
enxofre (enxofre el enent ar, enxofre mer capt i di co, sul f et os,
di ssul fetos, acido sulfidrico e enxofre nado reativo).
1.2 Este método aplica-se a bai xas concentracdes, na faixa de 0,1 a
200 ppm e a produtos destilados ndo ol efinicos, tais conp naftas de
destilacédo direta e de reforma e hidrocarbonetos aromati cos.
1.3 O presente nmétodo ndo deve ser utilizado em produtos que
contenham mai s do que 2% de ol efinas, e em derivados que tenham sido

tratados com aci do sul furico, porque formas oxi dadas de enxofre, tais
cono aci do sul foénico, ndo sdo determ nadas quantitativanmente.

2 NORVAS A CONSULTAR

2.1 Da PETROBRAS

N-1380 - Deternminacao de Gas Sulfidrico e Enxofre Mercaptidico
em Hi dr ocar bonet os Li qui dos Mét odo Pot enci ométri co.

2.2 DA ABNT (Associ agdo Brasileira de Normas Técni cas)

PMB 937 - Determninacdo de Tracos de Enxofre em Destilados de
Pet r 6l eo.

2.3 Da ASTM (Anerican Society for Testing and Materials)

D 1193 - Specification for Reagent Water.
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3 RESUMO

3.1 A anpbstra é titulada potencionetricanente com nitrato de prata
para determ nacdo de acido sulfidrico. No caso da determ nacao
indicar um teor maior que 1 ppm o acido sulfidrico é renovido com
sulfato de cadmo. A anpbstra isenta de H,S (ou com teor nenor que
1 ppm) € tratada com nercurio netalico para renover o enxofre
el ementar e determ na-se este teor através do tratamento com liga
Ni quel / Raney da anpbstra tratada e ndo tratada. Em uma terceira etapa,
a anpbstra tratada com nercario é titulada potencionetricanmente com
nitrato de prata para determ nacao de nercaptas. ApOs esta etapa a
anostra €é tratada com zinco/acido acético e posterior titulacao
pot enci onmétrica com nitrato de prata onde por diferenca determ na-se
o teor de dissulfeto. A anmpstra tratada com nmercario e zinco/&cido
acético, segue para o tratamento com solucdo de Sol ustiser onde sao
renovi dos conpostos nercaptidicos (ja presentes na anobstra e
proveni entes da reducdo dos dissulfetos) e analisada pelo nétodo
PMB-937 para deternminacdo de sulfeto e enxofre nédo reativo.
Par al el amente, na anpbstra ja isenta de enxofre el enentar, nercaptas e
di ssul fetos, adiciona-se nitrato nercuroso onde s&do retirados os
sul fetos orgéni cos e posteriornmente procede-se tratamento comliga de
Ni quel / Rangel , onde por diferengca determina-se o teor de sulfetos
(R:S) e enxofre ndo reativo (SnR)

Nota: Para a utilizacdo desta norma, o procedinmento analitico aqui
descrito deve ser integrado com os descritos nas nornas: PETROBRAS
N-1380 - Deternminagcdo de Gas Sulfidrico e Enxofre Mercaptidico em
Hi dr ocar bonetos Liquidos; ABNT PMB 937 - Determ nacdo de Tracos de
Enxofre em Destil ados de Petrdl eo.

4 MNATERI AIS

4.1 Funil de separacdo de 500 ni.

4.2 Erlenmeyer 500 ni.

N

.3 Agitador magnéti co.
4.4 Papel de filtro qualitativo.

5 REAGENTES

Todos o0s reagentes devem ser de grau P. A, a nmenos que indicado ao
contrario.

Toda referéncia a agua deve ser entendida conb &agua destilada ou
dei oni zada.
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5.1 Mercurio metalico (CU DADO TOXI CO - Ver ANEXO I).
5.2 Zinco metalico empd (CU DADO TOXI CO —Ver ANEXO 1).
5.3 Acido acético (CU DADO | NFLAMAVEL - Ver ANEXO I).
5.4 Solucdo de Sol utiser

Di ssolver 500 g de hidro6xido de Potéassio em &agua, esfriar e
adi ci onar comagi t acao 260g aci do isobutirico (0,95Kg/1000m. =274 nl).

Diluir para 1 Ilitro com &gua e armazenar em frasco de
Polietileno. Manter emgeladeira a 4 graus C.

5.5 Solucédo Acida de Sulfato de Cadmio (150 g/L)

Di ssol ver 150 gramas de sulfato de cadmi o (CdSO,. 3H,0) em agua
Adi cionar 10 nL de &cido sulfurico (1:5) e diluir a um litro com
agua.

5.6 Nitrato Mercuroso Seco

Pesar 26 g de nitrato mercuroso numa placa de Petri. Col ocar
dentro de dessecador contendo lentilhas de hidroxido de so6dio e
aplicar vacuo e deixar por no nmininop 12 horas, ao abrigo da |uz.

Um procedinento alternativo ¢é wusar um funil de separacéao
contendo nitrato nmercuroso, e passar nitrogénio de baixo para cinm
durante pelo nmenos 4 horas. Com isso consegue-se secar O nitrato
mer cur oso. Dei xar estocado em dessecador
5.7 Hidroéxi do de Sodio 1IN

Di ssolver 40 gramas de hidroxido de sodio P.A. em agua e
conpletar o volune para |1 000 nL com agua.

6 PROCEDI MENTO

As deterninacdes de teor de enxofre total séo feitas pelo nétodo
da liga de Niquel-Raney utilizando a norma PMB 937.

OCs teores de &cido sulfidrico e mercaptas séo determ nados pelo
mét odo potencionétrico descrito na norma N 1380.
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